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RECHERCHES EXPERIMENTALES SUR DES METHODES DE NETTOYAGE
EN MILIEU LIQUIDE
M-F,JOUKDAN (*), J-C.GUICHARD (**)
INTKODUCTXON
On connaît l'importance des opérations de nettoyage des objets
dans toutes les industries confrontées à la contamination
particulaire de leurs produits* La plupart des méthodes employées
passent par le milieu liquide et l'utilisation des bacs à
ultra-sons remplis de fluorocarbonés sfest généralisée dans les
années passées» Si on s'interroge sur les raisons du succès de
tel ou tel procédé de nettoyage en milieu liquide, on s'aperçoit
que l'efficacité n'est pas le seul paramètre pris en compte mais
que des considérations, telles que la facilité d'épuration du
liquide ou encore le séchage rapide des pièces à leur sortie du
bain sont des facteur© qui peuvent emporter la décision.
La mauvaise réputation écologique (justifiée ou non) des fréons,
amènes les industx-ies à revoir leurs pratiques de nettoyage aux
ultra-sons et on s'intéresse de nouveau aux méthodes classiques
utlisant des milieux aqueux agités mécaniquement»
Dans le cadre d'une étude dont le but était non pas de nettoyer
une surface mais d'en x-écupérer la contamination particulaire è
des fins d'analyse, nous avons été amènera définir une méthode de>o
nettoyage en milieu liquide, par agitation mécanique dans un
appax^eil très particulier connu sous le nom "d'agitateur à
pigments et peintures" (1) et que l'on peut trouver dans le
commerce sous la marque "Tux-bula", On a alors comparé cette
méthode à celle utilisant les ultrasons dans des conditions
particulièrement sévères puisqu'il s'agissait de récupérex- des
particules fines prisonnièx^es d'un milieu poreux (mousse de
polyuréthane de grade 60)•
Le tableau n* 1 présente quelques secteurs industriels ayant
développé des méthodes de nettoyage des surfaces ainsi que le
px^incipe de ces méthodes.
Il apparaît que si le secteur pharmaceutique a eu un x-ôle
d'initiateur, il a depuis quelques années été rattrapé pax-
l'électronique qui a développé un grand nombre de méthodes. Pax^ mi
celles-ci, l'immersion dans dos bains d'ultrasons x^ oste la plus
généralement utilisée avec depuis pou le nettoyage par "voie
sèche" pax- vapeux"\
On peut classer les méthodes on deux groupes; 1&& méthodes
destructives poux- les particules, telle que l'attaque chimique ou
le nettoyage a sec par vapeux-, et les méthodes non destructives
qui poux~xx>nt donner lieu à une étude des particules décrochées de
la surface, telles que le x-inçege par détergent ou solvants
organiques et l'immersion dans des bains d'ultrasons.
* IFTS, rue Marcel Pagnol, 47510 FÛULAYRONNES
** INERIS, BP n c2, 60550 VEKNEUIL EN HALATTE
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Los référenças (2) à (12) présentent: un panorama de ces
différentes méthodes ot exposent quelques unes do leurs
propriétés spécifiques.
I - EXPERIMENTALES
Pour récupérer les particules prisonnières de nos mousses, nous
avons utilisé deux méthodes dfimmersion en milieu liquide: la
première consistant en une irradiation ultxa sonore d'un bain
d'eau désionisôG additionnée de tenslo actif* La seconde
procédant à une agitation mécanique du môme milieu* Pour
optimiser la procédure de nettoyage et la qualifier, nous avons
mis en oeuvre une méthode dont 1 es principales étapes étaient; les
suivantes:
- Un empoussiôrage contrôlé d'un tore de mousse de façon à
connaître précisément le poids retenu,
- Immersions successives dans l'eau additionnée de tensio-actif
de façon à récupérer en suspension le maximum de particules,
- filtration des suspensions sur membranes microporeuses de façon
à quantifier la phase solide, dfoû on déduit le rendement de
l'opération d'extraction.
1*1. L'empouesiérage des échantillons de mousse
C'est une^ partie à surveiller si on veut obtenir une
xHeproductibilité satisfaisante des expériences. 11 est en effet
nécessaire que les sites de fixation occupés soient à chaque
fois les mêmes et que les conditions d'arrivée des particules sur
ces sites soient identiques (la force d'adhésion en milieu gazeux
dépend particulièrement des conditions d'impact lorsque le
support est élastique), La solution "aérosol" s'est montrée
satisfaisante et elle respecte, a priori, les deux conditions,
exposées ci-dessus*
- L'aérosol est composé, suivant les cas/ de particules d'alumine
ou de charbon. IL est produit par un "puldoulit" gui est un
appareil de dispersion des poudres on aérosol utilisant un lit
fiuidisé suivant les principes décrits par J.C.GUICHARD (13). Le
puldoulit est une réalisation mise au point et comiûBrcialisée car
l'JJïCtîA (Institut National de Recherche Chimique Appliquée).
Cette méthode étant maintenant classique en physique des aérosols
nous no nous y arrêterons pas. A la sortie du pot de
fluicïisation, on place un appareil de prélèvement muni de la
mousse que 1'on veut ompoussiérer et on prélève pendant un temps
défini compte-tenu de la concentration d'aérosol qui peut aller
de quelques milligrammes à quelques grammes/m3.
- L'appareil de prélèvement est dit à mousse rotative car il
comporte un tore de mousse de polyuréthane de diamètre 37 et 15
mm sur une épaisseur de 10_^mm, monté sur l'axe d'un moteur
électrique tournant è 7000 'n^ iriin. Ce mouvement de rotation qui
s'effectue à l'intérieur d'une cavité cylindrique a deux effets:
, un effet de ventilateur par entrainement de l'air qui est
aspiré dans le trou central aménagé dans la mousse de
polyuréthane,
* un effet de captage des particules en suspension dans
l'air qui passe latéralement è travers la mousse avant
d'être rejeté en périphérie.
Ainsi la fixation des particules se fait dans les conditions bien
définies des mécanismes connus de la fitration de l'air.
L'appareil ainsi que la façon de déterminer" Je poids de
poussières capté font l'objet de la norme NF X 43-262 (14), Avant
d'arriver jusqu'à la mousse, l'aérosol passe dans des séparateurs
qui lui enlèvent ses plus gros éléments de sorte qu'il ne reste
que la fx^action dite "alvéolaire" dont les dimensions se situent
entre 0,5 et 16 uni. Ceci permet d'avoir, dans la mousse, une
distribution granuloniétx*iqu© qui est relativement insensible à
des variations de qualité de la poudre de départ. La figure 1
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Figure 1: Distribution de la poueeiôre d'aloxito
dans la mousse do polyuréthane
1,2. Le_ milieu de nettoyage
II s'agit cl* eau dêsionisôe microfiltréo de résJstivité 18
megohm-cnu On ajoute un agent tensiooctif dans des concentrations
partielles qui peuvent aller jusqufà la concentration micellaire
critique (CMC). On rappelJe quo la CMC est la concentration de
l'agent de surface à partir de laquelle apparaissent des niicelles
du produit ou encore à partir de laquelle la baisse de tension
superficielle se stabilise* Avec le "Teepol11 microfiltré, ici
utilisé, la CMC est de 0,05%.
L'utilisation de tensio-actif adjuvant s'est révélée d'emblée
nécessaire pour au moins deux raisons:
- faciliter la pénétration du liquide dans les porcs do la
mousse,,
" diminuer la force d'adhésion eiit*?G la particule et son support
consécutivement a la décroissance de la tension superficielle.
£•3* Le matériel utilisé
1,3*1. Cuve à ultra-sons
Les temps d'irradiation trouvés dans la littérature sont
voisins d'un© minute pour 1*homogénéisation d'une suspension ©t
de quelques minutes à plusieurs heures en oe qui concerne le
nettoyage d'objet© suivant leur taille et la nature de la
pollution à éliminer. Nous avons choisi un temps d'irradiation de
5 minutes*
1.3.2• Turbula
Par principe ce mélangeur crée des mouvements
tourbillonnaires énergiques en utilisant un mouvement de rotation
translation x-enversement du contenant. 11 semble donc que le
système soit capable de créer des conditions d© destruction de la
couche limite ou au moins de pénétration des tourbillons,
condition nécessaire pour décoller les particules de leur
support•
Les temps d'agitations préconisés vont de quelques minutes à
une heure suivant le volume du contenant et la nature* de
l'échantillon, La durée d'utilisation retenue est de 5 minutes.
ï.4 * Mesurage du poids recueilli
La suspension est homogénéisée et filtrée sur membrane tarée
de DMP (Diamètre Moyen des Pores) 0,2 um*
La masse déposée est déterminée après passage à l'étuve à
60*C jusqu'à stabilisation du poids.
II - RESULTATS EXPERIMENTAUX
La procédure standard d'étude utilisant les méthodes
expérimentales décrites ci-dessus, est composée qualitativement
d©s étapes suivantes:
a) Empoussiérement de la mousse par voie aérosol et détermination
du poids de poussière capté,
b) Introduction de la masse empoussiérée dans un flacon do 250 ce
contenant 100 oc d'eau additionnée d'une quantité connue de
teopol,
c) Exposition du fleçon aux ultra-sons ou è l'agitation mécanique
pendant 5 minutes,
d) Transfert de la suspension dans un flacon do 500 ce et
compression de la mousse dans un presse-mousse de façon à
éliminer autant que se peut la suspension remplissant les pores,
e) Nouvelle introduction de la moussa dans le flacon de 250 ce
contenant 100 ce df6au désionisée (il n'y a plus addition do
teepol),
f) Repris© dos opérations o) et d)
g) Reprise des opérations e) f) le nombre de fois nécessairef
h) Extraction de la poussière en suspension par* filtration sur
membrane microporeuse et mesurage du poids recueilli d'où le
rendement pondéral de l'opération.
Dans cette procédure la plupart des pax-omètres sont connus et
fixés mais on s'est interrogé sur deux points:
- Concentration de tensio actif à choisir,
*- nombre de cycles g) pour obtenir une extraction la plus
complète possible.
II.1* Détermination du nombre de cycles
La procédure standard est modifiée de telle sorte qu'après chaque
extraction on filtre les 100 ce de suspension afin d'en avoir le
poids. On peut ainsi suivre l'évolution du rendement cumulé en
fonction du nombre d'extractions successives* Plusieurs mousses
empoussiérées à l'alumine ont été étudiées par l'une ou l'autre
des deux méthodes avec des concentrations en tensio-actif qui
pouvaient varier* La figure 2 présente un comportement moyen du
rendement cumulé pour les deux méthodes considérées.
Fig 2 EFFICACITE DE RECUPERATION


























On constate que môme pour des concentrations modestes de
tonstio-actif (expériences avec ultra-sons) on ne gagne pas grand
chose à partir des la quatrième extraction• Pour la procédure
définitive qui nous place près de la CCM, trois extractions sont
suffisantes*
11,2» Choix de la concentrâtion en tonsio-actif
L*efficacité d'extraction de mousses empoussiérées à l'alumine a
été étudiée en fonction de la concentration en agent tensio-actif
dans l'eau* La figure 3 montre un comportement typique, ou
lorsqu'on avoisine la CMC lfefficacité drextraction atteint son
maximum. C'est pourquoi dans la procédure définitive on a retenu
0,04% ce qui par ailleurs limite les inconvénient© dus à la
formation de mousse, laquelle est très abondante à 0,05%.
100 -
Fig 3 EFFICACITE DE RECUPERATION












CONCENTRATION EH TfNSIO-ACTIF (%)
Figure 3
11.3* Qualification do la procédure de nettoyage
Elle est exécutée en suivant le procédure standard donnée en II
ou le tensio^actif est ajouté è l'eau à raison de 0,04% et ou le
nombre de cycles d'extraction pour une mouss© est limité à trois.
Pouic la poussière d'aloxite 25 mousses ont été traitées avec les
résultats suivants:
* Efficacité moyenne arithmétiquei 96,6 %
, Ecart type arithmétique : 2,74$
. Coefficient de variation : 2,8 %
Pour la poussière de charbon 15 mousses ont été traitées
• Efficacité moyenne arithmétique: 96,5 %
. Ecart type ax^ ithrtiétique : 1,7 %
, Coefficient de variation : 1,7%
CONCLUSION
Le problème auquel on s'attaquait, nettoyage d'un milieu poreux,
a constitué un test sévère pour la mise au point et la
comparaison de deux méthodes en milieu liquide utilisant les
ultra-sons et l'agitation mécanique. Les efficacités obtenues
sont honorables et montrent que l'agitation mécanique pratiquée
avec le dispositif spécial utilisé est un moyen aussi efficace de
nettoyage que le traditionnel bac à ultra-sons.
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